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Precede da fabrication de suspensions aqueuses d'alumine au moins partellement sous forme de boehmite 

ultra-fine et leurs applications. 



La pnSsente invention concerne un proc6d6 de 
fabrication de suspensions aqueuses d'alumine 
au molns partlellement sous forme de boehmite 
ultra-fine, les produits ainsi obtenus et leurs appli- 
cations. 

II est connu f d'aprfes le brevet francais no. 
1 261 182, de preparer de la boehmite ultra-fine a 
partir de dispersions aqueuses d'alumine par 
chauffage de celles-ci en presence d'un radical 
d'acide fort monobasique. Un des inconv6nients 
principaux de ce procede reside dans la n6cessit6 
d'utiliser comme source d'alumine des. produits, 
tels que des solutions de chtorure ou de nitrate 
d'aluminium obtenues k partir d'aluminium m6- 
talltque, dont la preparation est difficile et peu 
6conomique. 

Selon le brevet francos no. 1 381 282, on con- 
nait 6galement un proc6d6 de preparation d'alu- 
mine ultra-fine qui consite k faire 6voluer a une 
temperature comprise entre 60 °C et 150 °C une 
suspension ou un gfiteau de gel d'alumine hydra- 
tee amorphe obtenue g6n6ralement par precipita- 
tion en continu d'une solution d'aluminate de 
soude par I'acide nitrique de telle facon qu'au 
cours de ladite precipitation le pH soit de 8 k 9. Ce 
proc6d6 n6cessite la mise en ceuvre, comme pro- 
duit de depart, d'un gateau de gel d'alumine dont 
la preparation est assez delicate et n£cessfte de 
nombreuses etapes (precipitation, filtration, la- 
vage, essorage). 

Le procede selon la presents invention rem6die 
aux inconvenlents des proc6d6s decrits c'hdessus 
et permet notamment de fabriquer de I'alumine 
au moins partteilement sous forme de boehmite 
ultra-fine dans des conditions tr&s economiques 
en partant d'une matifcre premiere dont I'acc^s est 
tr68 aise et trfcs bon marche. 

Le procede selon invention concerne en effet 
un procede de fabrication d'une suspension 
aqueuse d'alumine au moins partiellement sous 
forme de boehmite ultra-fine, caract6ris6 en ce 
que Con traite k une temperature sup6rieure k 
80 °C une poudre d'alumine active pr6sentant une 
structure mal cristalllsee et/ou amorphe dans un 
milieux aqueux ayant un pH inferieure k 9. 

Aus sens de la presente invention, on entend 
par alumine de structure mal cristallis6e une alu- 
mine telle que I'analyse aux rayons X donne un 
diagramme ne pr6sentant qu'une ou quelques 
raies diffuses correspondant aux phases cristal- 
lines des alumines de transition basse tempera- 
ture, c'est-£-dire, essentfellement aus phases chi, 
rho, 6ta, gamma. On entend par alumine de struc- 
ture amorphe, une alumine telle que son analyse 
aux rayons X ne decfele aucune raie caract6risti- 
que d'une phase crista I line quelconque. 

L'alumlne active mise en ceuvre selon le pro- 
cede de invention, est g6n6ralement obtenue par 
d6shydratation rapide des hydroxydes d'alumi- 
nium tels que la bay6rite, I'hydrargillite ou gibb- 
site, la nordstrandtte ou des oxyhydroxydes d'alu- 



5 minium tels que la boehmite et le diaspora Cette 
d6shydratation peut §tre op6r6e dans n'importe 
quel appareillage approprie k I'aide d'un courant 
de gaz chauds. La temperature d'entr6e des gaz 
dans I'appareillage varie g6neralement de 400 a 

10 1200 °C environ et le temps de contact de I'hy- 
droxyde ou de Toxyhydroxyde avec les gaz 
chauds est g6neralement compris entre une frac- 
tion de seconde et 4-5 secondes. 
La surface specifique, mesuree par la methode 

75 B.E.T., de I'alumine active obtenue par deshydra- 
tation rapide d'hydroxydes ou d 'oxyhydroxydes 
d'aluminium varie g6n6ralement entre environ 
200 et 400 m 2 /g, le diamfetre des particules est 
g6neralement compris entre environ 0,1 et 300 

20 microns et de preference, entre 1 et 120 microns, 
la parte au feu d'une telle alumine mesuree par 
calcination k 1000 °C varie g6n6ralement entre 
environ 3 et 15%, ce qui correspond k un rapport 

H 2 0 

25 molaire — Q ^ compris entre environ 0,17 et 
0,85. 

Selon un mode de mise en ceuvre particulier du 
procede selon I'invention, on utilise de preference 

30 une alumine active provenant de la deshydrata- 
tion rapide d'hydrargiliite qui est I'hydroxyde d'a- 
luminium courant du commerce, facilement ac- 
cessible et trfes bon marche; une telle alumine 
active est bien connue de I'homme de Tart, son 

35 procede de preparation a notamment 6t6 d6crit 
dans le brevet francais no. 1 108011. 

L'alumine active mise en ceuvre peut fitre utili- 
see telle quelle ou avoir 6t6 trait£e de facon k ce 
que sa teneur en soude exprimee en Na 2 0 soit 

40 inferieure k 1000 ppm. 

L'alumine active mise en ceuvre peut avoir 6t6 
broy6e ou non. II peut §tre avantageux de mettre 
en ceuvre de I'alumine active constituee de parti- 
cules ayant un diamfctre compris entre environ 1 

45 et 20 \l 

Selon le procede de I'invention, la poudre d'alu- 
mine active pr6sentant une structure mal crlstalli- 
s6e et/ou amorphe est trah6e dans un milieux 
aqueux pr6sentant un pH inferieur k 9. 

so Le traltement peut s'op6rer en phase vapeur ou 
en phase liquide. On op£re, de preference, en 
phase liquide. Par ail leurs, le traltement est con- 
duit sous agitation. 
Le milieu aqueux utilise peut 6tre constitu6 par 

55 I'eau et/ou par tout acide et/ou sel qui se dissocie 
dans I'eau, en Iib6rant un anion pour donner une 
solution ayant un pH inferieur k 9; I'anion est de 
preference monovalent 
Les acides mis en ceuvre peuvent 6tre des 

60 acides forts ou des acides faibles, solubles dans 
I'eau. lis peuvent etre mln6raux ou organiques, 
parmi les acides organiques, les acides monocar- 
boxylfques, dicarboxyliques et halogenes, solu- 
bles dans I'eau, conviennent 6galement aux fins 

65 de I'invention. On peut notamment mettre en 
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ceuvre: I'acide nitrique, I'acide perchlorique, I'a- 
cide sulfurique, I'acide chlorhydrique, I'acide iodi- 
que, I'acide bromhydrique, les acides formique, 
antique, propanoTque, butanoTque, oxalique, ma- 
leique, succinique, glutarique, les acides chloro et 
bromoacetiques. 

Parmf les sets que I'on peut mettre en ceuvre 
selon [Invention, on citera ceux comportant les 
anions nitrate, chlorure, formiate, acetate, oxalate, 
carbonate, et notamment les nitrates d'ammo- 
nium, de sodium, d'aluminium, I'acetate d'ammo- 
nium, le chiorure d'ammonlum, le formiate d'am- 
monium, les carbonates d'ammonlum. 

Les acides et/ou les sels peuvent etre utilises 
seuis ou en melange entre eux. 

La concentration en alumine dans le milieux 
aqueux, exprimee en A1 2 0 3 , est inferieure a envi- 
ron 50% en poids et, de preference, comprise 
entre 2 et 20%. 

Le rapport des concentrations molaires entre 
I'anion et I'alumine peut varier dans de larges 
Hmites, un rapport inferieur a 6 convient generale- 
ment, toutefois, on pnMere un rapport inf6rieur 
a 3. 

La temperature de traitement est superieure a 
environ 80 °C et, de preference superieure a 100 °C 
et plus particulierement comprise entre 120 et 
225 °C et, specialement entre 130 et 180 °C. Le 
traitement est effectue, de preference, a reflux ou 
dans un autoclave pour eviter les departs de reac- 
trfs et d'eau. Dans ces conditions, fa pression est 
superieure a la pression atmosphe>que, et, de 
preference, comprise entre 1 et 25 bars, et plus 
particulierement entre 2,5 bars et 10 bars. 

Le temps de reaction doit etre sufflsant pour 
que se devetoppe, au moins parti el I e me nt, la 
boehmite ultra-fine dans les conditions de milieu 
et de temperature donnees. Ce temps varle gen6- 
ralement entre environ 30 minutes et 70 heures et 
plus particulierement, entre 1 et 24 heures. II peut 
etre note que ce temps peut 6tre raccourci quand 
la temperature augmente. La temperature etle 
temps de reaction influent notamment sur le taux 
de boehmite ultra-fine obtenu. 

Selon le precede de I'invention, on obtient une 
suspension aqueuse d'alumineau moins partielle- 
ment sous forme de boehmite ultra-fine; de prefe- 
rence 5 a 100% de poudre d'alumine active est 
convertie en boehmite ultra-fine, plus particuliere- 
ment de 40 a 100% et encore plus particuliere- 
ment de 60 a 100%. 

La partle crista llisee de cette alumine peut etre 
caracterisee par diffraction X (dans tout ce qui suit 
les axes cristallographiques de reference sont 
ceux donnes par B.C. Li pens, these Delft. 1961) et 
par la microscopie electro nique a haute resolution 
comme etant de la boehmite ultra-fine. 

Selon les condition de mise en ceuvre du pro- 
cede de I'invention, les boehmrters ultra-fines ob- 
tenues sont constitutes de monocristaux dont les 
morphologies dominantes, detectees par les dia- 
grammes Debye-Scherrer, peuvent evoluer des 
formes fibrillaires aux formes lamellaires. 

Les diagrammes Debye-Scherrer des boeh- 
mites ultra-fines filbrillalres, suivis de microdensi- 
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tometrages sur (002), montrent que le produit est 
une boehmite presentant des monocristaux deve- 
loppes essentlellement dans une seule direction 
cristallographique dont la forme peut evoluer des 

5 lattes longues et etroites (reflexions (020) et (125) 
tres attenuees, (105) normalement intense) jus- 
qu'aux lattes longues et tres etroites (reflexions 
(hid) absentes, halo (012) et reflexion nette (200)). 
La direction d'allongement des monocristaux est 

70 celle des chaines polymeriques doubles imagi- 
nees pour la boehmite bien crista! lisee et corres- 
pond rait a I'axe a. Survant cette direction, les 
monocristaux ont des dimensions comprises en- 
tre environ 500 et 5000 A (methode de Warren et 

75 methode B.E.T.) et suivant les deux autres direc- 
tions cristallographiques, les dimensions sont ap- 
proximativement comprises entre 10 et 100 A (es- 
timees d'apres les resultats de la methode B.E.T.). 
Le diagram me de microdrffraction Electro nique 

20 des boehmites ultra-fines fibrillaires est caracte- 
ristique d'un produit souvent oriente par accote- 
ment des fibril les en faisceaux (ou fibres). 

Ces boehmites ultra-fines fibrillaires sechees a 
110°C presentent des surfaces specifiques com- 

25 prises entre environ 50 et 600 m 2 /g (mesurees par 
la methode B.E.T.). 

Le diagramme Debye-Scherrer des boehmites 
ultra-fines lamellaires fait appara'rtre de nom- 
breuses r6flexions caracteristiques d'un facies ta- 

30 bulaire presentant encore le divage (002) corres- 
pondent aux plans d'oxydriles de la boehmite 
bien cristallisee sous forme de: 

- plaquettes rhombiques (reflexions (002) et (105) 
partiellement eteintes, (008) totalement eteinte), 

35 - plaquette rhombiques allongees probablement 
suivant la direction (110) (doublet (020), (105) non 
resolu, reflexions (002) et (008) normalement in- 
tenses), 

- lattes longues et elargies (reflexions (002) par- 
40 tiellement eteinte, (008) et (105) totalement 

eteintes). 

Par ailleurs, la methode de Warren appliquee a 
ces boehmites ultra-fines lamellaires montre que 
les cristallites presentent au moins deux dimen- 

45 sions de croissance, comprises entre environ 100 
et 5000 A, I'epaisseur des cristallites constituant la 
troisieme dimension 6tant generalement plus fal- 
ble et environ comprise entre 20 et 100 A 
Les boehmites ultra-fines lamellaires sechees a 

so 110°C presentent des surfaces specifiques com- 
prises entre environ 50 et 300 m 2 /g (mesurees par 
la methode B.E.T.). 

Sans limiter la presente invention a la theorie, 
on peut penser que la forme des monocristaux de 

55 la boehmite ultra-fine obtenue peut §tre influen- 
cee notamment par la quantite d'anions adsorbee 
sur les drfferents plans cristallins et par la tempe- 
rature de traitement 
Ainsi, d*une maniere gen§rale, on peut penser 

eo qu'a temperature constante, lorsque le pH du mi- 
lieu de traitement diminue et que le rapport des 
concentrations molaires entre I'anion et I'alumine 
augmente la forme des monocristaux de la boeh- 
mite ultra-fine obtenue evolue des formes lamel- 

65 laires aux formes fibrillaires decrites ci-dessus. 
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Par exemple, dans le cas particulier d'un traite- 
ment en milieu nitrate a pH inferleur a 1,4, et un 
rapport des concentrations mol aires entre I'anion 
et Talumine superieur a 0,3, la forme des boeh- 
mites obtenues est entierement fibrillaire, les 
monocristaux etant essentiellement sous forme 
de lattes longues et etroites; pour un pH de traite- 
ment de 7 (eau) et un rapport des concentrations 
molaires entre I'anion et I'alumine nul, la forme 
des boehmites obtenues est entierement lamel- 
laire, les monocristaux etant essentiellement sous 
forme de plaquettes rhombiques. 

Par ailleurs, d'une maniere generale, on peut 
penser qu'a pH et rapport des concentrations mo- 
laires entre I'anion et I'alumine constants, ('aug- 
mentation de la temperature provoque le grossis- 
sement des cristaux dans les dsverses directions 
cristallographiques. Plus precisement, pour les 
boehmites ultra-fines lamellaires, I'epaisseur des 
monocristaux augmente lorsque la temperature 
augmente, les deux autres dimensions de crois- 
sance augmentant de facon peu sensible. Pour les 
boehmites ultra-fines fibrillaires, I'aug mentation 
de la dimension des monocristaux sulvant la di- 
rection de I'axe a est sensible lorsque la tempera- 
ture augmente; suivant les deux autres directions 
cristallographiques, on evolue, lorsque la tempe- 
rature augmente, des lattes longues tres etroites 
aux lattes longues et etroites puis, aux lattes lon- 
gues et elargtes des boehmites lamellaires. 

Les produits a base d'alumine obtenus par se- 
chage de la suspension du procede de Unvention 
pr6sentent une surface specifique comprise entre 
environ 50 et 600 m 2 /g. Le sechage peut etre 
affectum par tout moyen et en particulier, a I'e- 
tuve, dans un secheur en lit fluTde, dans un atomi- 
seur. Pour les produits, constitute d'alumine au 
moins partiellement sous forme de boehmite ul- 
tra-fine fibrillaire, (e sechage peut etre effectu6 de 
facon bien connue de I'homme de I'art en effec- 
tuant une distillation azeotropique apres disper- 
sion dans un milieu organlque. 

L'analyse du produit obtenu apres sechage de 
la suspension et calcination a 600 °C permet de 
deceler 1'existence d'alumine de transition de 
structure gamma, caractenstique de filiation 
boehmitique. 

Les produits obentue apres s6chage et calcina- 
tion a une temperature comprise entre environ 
500 et 1100 °C contiennent notamment au moins 
Tune des phases de I'alumine prise dans le groupe 
constxtue par gamma, delta, theta. 

Les produits obtenus apres sechage et calcina- 
tion a une temperature sup6rieure a 1100 °C con- 
tiennent notamment de I'alumine alpha. 

Les applications des suspensions obtenues se- 
lon le procecte de Unvention, 6ventuellement 
apres sechage et eventuellement calcination, sont 
celles habituellements decrites pour les produits 
de filiation boehmitique ultra-fins. Parmi celles-ci, 
on peut citer notamment les applications en 
temps que charge, liant, 6paississant, disperse nt, 
agent filmogene, renforcateur, mem bran nes, ma- 
ture de base pour supports de catalyseurs. 



Les exemples survants illustrent I'invention 
sans en limiter la portee. 

Exemple 1 

5 On utilise comma alumine de depart une alu- 
mine active obtenue par deshydratation rapide 
cfhydrargillite dans un reacteur a envolement a 
I'aide d'un courant de gaz chauds dont la tempera- 
ture d'entree est d'environ 800 °C, le temps de 

10 contact est d'environ Va seconde. Cette alumine 
presente une surface specifique de 300 m 2 /g, une 
perte au feu de 4%, le diagramme de rayons X 
donne a la figure 1, montre qu'il s'agit d'une 
alumine de structure mat cirstallisee presentant 

is notamment des raies diffuses vers 2,40 A et 1 ,40 A 
communes aux a lu ml nes de transition gamma, 
eta, chi. La dimension des parti cu les est telle que 
70% ont un diametre inferieur a 17 microns. 

20 On introduit 50 g de cette alumine dans un 
autoclave contenant 1 litre d'eau distillee, presen- 
tant un pH de 7 (dans cet exemple, la quantite 
d'anion introduce est nulle). L'autoclave est agite. 
On chauffe pendant 5 h a 135 °C 

25 On obtient une suspension d'alumine contenant 
de la boehmite ultra-fine entierement sous forme 
lamellaire avec un taux de transformation d'envi- 
ron 35%. L'examen au microscope electro nique a 
transmission de cette suspension (figure 2) mon- 

30 tre qu'il s'agit, pour la partie crista I lisee, de boeh- 
mite ultra-fine entierement sous forme lamellaire 
composee de plaquettes rhombiques dont I'epais- 
seur est d'environ 50 A et dont les deux autres 
dimensions sont comprises entre environ 800 et 

35 2500 A. 

La surface specifique du produit obtenu apres 
sechage de la suspension a I'etuve a 110°C pen- 
dant 3 heures est d'environ 270 mVg. 
Apres calcination a 600 °C du produit s6ch6, 

40 I'alumine obtenue contient de I'alumine sous 
forme gamma tetragonale et sa surface specifique 
est d'environ 240 m 2 /g. 

Exemple 2 

45 On Introduit 50 g de I'alumine active telle que 
definfe a I' exemple 1 dans un autoclave contenant 
1 1 d'une solution aqueuse de nitrate d'ammonium 
presentant un pH de 5,4 de telle facon que le rap- 

NO 

so portmolaire * soit egal a 0,3. L'autoclave 
AI2U3 

est agite. On chauffe 24 heures a 150 °C. 

On obtient une suspension d'alumine contenant 
55 de (a boehmite ultra-fine entierement sous forme 
lamellaire avec un taux de transformation d'envi- 
ron 70%. 

L'examen au microscope eiectronique a trans- 
mission de cette suspension (figure 3) montre 
60 qu'il s'agit pour la partie cristallisee de boehmite 
ultra-fine entierement sous forme lamellaire com- 
posee de plaquettes rhombiques dont I'epaisseur 
est d'environ 50 A et dont les deux autres dimen- 
sions sont comprises entre environ 1500 et 2000 

65 A. 
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La surface specifique du produit obtenu apres 
sechage de la suspension a I'etuve a 110 °C pen- 
dant 3 heures est d'environ 160 m 2 /g. 

Apres calcination a 600 °C du produit s6ch6, 
i'alumlne obtenue contient de I'alumine sous 
forme gamma tetragonale et sa surface specifique 
est d'environ 140 rrrVg. 



Exemple 3 

On introdult 50 g de I'alumine active telle que 
d6finie a I'exemple 1 dans un autoclave contenant 
1 I d'un melange equimolaire d'acide nitrique et 
de nitrate d'ammonium pr6sentant un pH de 1,38 



de telle facon que le rapport molaire 



NQ 3 
Al 2 0 3 
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soit egal a 0,3. L'autoclave est agite. On chauffe 24 
heures a 150°C. 

On obtient une suspension d'alumine contenant 20 
de la boehmite ultra-fine entierement sous forme 
lamellaire avec un taux de transformation d'envi- 
ron 60%. 

L'examen au microscope electron ique a trans- 
mission de cette suspension (figure 4) montre 25 
qu'H s'agrt pour la partie cristallisee de boehmite 
ultra-fine entierement sous forme lamellaire com- 
pose de lattes longues et eiargies dont I'epais- 
seur est d'environ 40 A dont la longueur varie 
entre 2000 et 3000 A et dont la largeur varie entre 30 
1 50 et 200 A. Par ailleurs on peut observer en haut 
de la photographie un residu de produit du depart 

La surface specifique du produit obtenu apres 
sechage de la suspension a I'etuve a 110 °C pen- 
dant 3 heures est d'environ 200 m 2 /g. 35 

Apres calcination a 600 °C du produit sech§, 
I'alumine obtenue contient de I'alumine sous 
forme gamma tetragonale et sa surface specifique 
est d'environ 175 m 2 /g. 



Exemple 4 

On introduit 50 g de I'alumine active telle que 
dtfinie a I'exemple 1 dans un autoclave contenant 
1 1 d'une solution aqueuse d'acide nitrique presen- 
tant un pH de 0,85 de telle fa con que le rapport 

NO, 

molaire . . ~ soit egal a 0,3. L'autoclave est 
Al 2 0 3 

agit6; on chauffe 29 h a 130 °C. 

On obtient une suspension d'alumine contenant 
de la boehmite ultra-fine entierement sous forme 
fibrillaire avec un taux de transformation d'envi- 
ron 40%. 

L'examen au microscope electron ique a trans- 
mission de cette suspension (figure 5) montre 
qu'il s'agit pour la partie cristallisee de boehmite 
ultra-fine entierement sous forme fibrillaire com- 
posed de lattes longues et etroites dont la lon- 
gueur est d'environ 2000 a 3000 A et dont les deux 
autres dimensions sont comprises entre environ 
20 et 50 A. 

La surface specifique du produit obtenu apres 
sechage de la suspension a I'etuve a 110 °C pen- 
dant 3 heures est d'environ 300 rrrVg. 

Apres calcination a 600 °C du produit sechg, 
I'alumine obtenue contient de I'alumine sous 
forme gamma et sa surface specifique est d'envi- 
ron 250 rrrVg. 

Exemple 5 

On utilise la meme poudre d'alumine active de 
depart que celle d6crite a I'exemple 1, puis on 
opere le traitement a l'autoclave de cette alumine 
active dans differentes contitions en presence de 
drfferents milieux selon le mode operatoire gene- 
ral decrit dans les exemples 1 a 4. 

Les differentes conditions et les r6sultats obte- 
nus sont rassembles dans le tableau 1 ci- apres: 
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Revendications 

1. Procede de fabrication d'une suspension 
aqueuse d'alumine au moins partiellement sous 
forme de boehmite ultra-fine, caracterise en ce 
que Ton traite a une temperature superieure a 
80 °C, une poudre d'alumine active presentant une 
structure mal crista llisee et/ou amorphe dans un 
milieux aqueux ant un pH inferieur a 9. 

2. Procede selon la revendication 1, caracterise 
en ce que I'alumine active presents une surface 
specif ique comprise entre environ 200 et400m 2 /g, 
en ce que le diametre des particules est compris 
entre environ 0,1 et 300 microns et en ce que sa 
perte au feu, mesuree par calcination a 1000 °C f 
varie entre environ 3 et 15%. 

3. Procede selon la revendication 2, caracterise 
en ce que le diametre des particules est compris 
entre 1 et 120 microns. 

4. Procede selon la revendication 3, caracterise 
en ce que la poudre d'alumine active est consti- 
tute de particules ayant un diametre compris en- 
tre 1 et 20 microns. 

5. Procede selon la revendication 1, 2, 3 ou 4, 
caracterise en ce que I'alumine active a ete obte- 
nue par deshydratation dans un courant de gaz 
chauds a une temperature comprise entre environ 
400 et 1200°C pendant un temps compris entre 
environ une fraction de seconde 4-5 secondes 
d'hydroxydes ou d'oxyhydroxydes d'aluminium. 

6. Procede selon la revendication 5, caracterise 
en ce que I'hydroxyde d'aluminium est choisie 
parmi le groupe constitue par la bayerite, I'hydrar- 
gillite et la nordstrandite et en ce que I'oxyhy- 
droxyde d'aluminium est choisi parmi le groupe 
comportant la boehmite et le diaspora. 

7. Procede selon la revendication 6, caracterise 
en ce que I'hydroxyde d'aluminium est I'hydrargil- 
lite. 

8. Procede selon la revendication 1, caracterise 
en ce que I'alumine active a ete traitee avant sa 
mise en suspension dans le milieux aqueux de 
facon a ce que sa teneur en soude, exprimee en 
Na 2 0 soit inferieure a 1000 ppm. 

9. Procede selon la revendication 1, caracterise 
en ce que le traitement s'effectue en phase vapeur 
ou en phase liquide et sous agitation. 

10. Procede selon la revendication 1, caracterise 
en ce que le milieu aqueux est constitue par I'eau 
et/ou par tout acide et/ou sel qui se dissocie dans 
I'eau en liberant un anion pour donner une solu- 
tion ayant un pH inferieur a 9. 

11. Procede selon la revendication 10, caracte- 
rise en ce que I'anion est monovalent 

12. Procede selon la revendication 10, caracte- 
rise en ce que I 'acide est au moins un element du 
groupe comprenant I'acide chiorhydrique, I'acide 
nitrique, I'acide perchlorique, I'acide sulfurique, 
I'acide iodique, I'acide bromhydrique, les acides 
formique, acetique, propanoTque, butanoTque, 
oxalique, maletque, succinique, glutarique, les 
acides chloro et bromacetiques. 

13. Procede selon la revendication 10, caracte- 
rise en ce que le sel est au moins un element du 
groupe constitue par les nitrates d'ammonium, de 
sodium, d'aluminium, I'acetate d'ammonium, le 



chlorure d'ammonium, le formiate d'ammonium, 
les carbonates d'ammonium. 

14. Procede selon la revendication 1, caracterise 
en ce que la suspension a une concentration en 

5 alumine exprimee en Al 3 0 3 Inferieure a 50% en 
poids. 

15. Procede selon la revendication 14, caracte- 
rise en ce que la concentration est comprise entre 
2 et 20%. 

io 16. Procede selon la revendication 10, caracte- 
rise en ce que le rapport des concentrations mo- 
laires entre I'anion et I'alumine est inferieur a 6 et, 
de preference, inferieur a 3. 

17. Procede selon la revendication 1, caracterise 
75 en ce que la temperature de traitement est com- 
prise entre 120 et 225 °C. 

18. Procede selon la revendication 1, caracterise 
en ce que le traitement est effectue a reflux ou 
dans un autoclave. 

20 19. Les produits a base d'alumine presentant 
une surface specif ique comprise entre 50 et 600 
m 2 /g et obtenus par sechage de la suspension 
obtenue selon le procede de la revendication 1. 

20. Les produits a base d'alumine obtenus apres 
25 sechage de la suspension obtenue selon le pro- 
cede de la revendication 1 et calcination a une 
temperature superieure a 550 °C. 

21. Application des suspensions selon la reven- 
dication 1 et/ou des produits selon la revendica- 

30 tion 19 ou 20 en tant que charge, liant, epaissis- 
sant, dispersant agent filmogene, renforcateur, 
membrannes, matiere de base pour supports de 
catalyseurs. 

35 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung einer wfissrigen 
Tonerdesuspension mindestens teilweise in Form 
von ultrafeinem Bohmit, dadurch gekennzeichnet 

40 dass man ein aktives Tonerdepulver, das eine 
schlecht kristallisierte und/oder amorphe Struktur 
aufweist in einem wassrigen Medium mit einem 
pH-Wert (deiner 9 bei einer Temperatur oberhalb 
von 80 °C behandelt. 

45 2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die aktive Tonerde eine spezifische 
Oberflache zwischen 200 und 400 nWg aufweist 
der Durchmesser der Teilchen zwischen 0,1 und 
300 \wn liegt und der GlOhveriust, gemessen 

so durch Calcinierung bei 1000 °C, zwischen etwa 3 
und 15% schwankt 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass der Durchmesser der Teilchen zwi- 
schen 1 und 120 nm betragt 

55 4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 
zeichnet dass die aktive Tonerde durch Teilchen 
mit einem Durchmesser zwischen 1 und 20 |im 
gebildet wird. 
5. Verfahren nach Anspruch 1, 2, 3 oder 4, 

60 dadurch gekennzeichnet dass die aktive Tonerde 
durch Dehydratation von Aluminiumhydroxiden 
oder -oxyhydroxiden in einem warmen Gasstrom 
bei einer Temperatur zwischen 400 und 1200 °C in 
einer Ze'rt zwischen dem Bruchtetl einer Sekunde 

65 und 4 bis 5 Sekunden erhalten wurde. 
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6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn- 
zeichnet dass das Aluminiumhydroxid aus der 
Gruppe ausgewahlt ist, die durch Bayerit, Hydrar- 
gillit und Nordstrandit gebildet wird und dass das 
Aluminiumoxyhydroxid aus der Gruppe ausge- 
wahlt ist, die Bohmit und Dlaspor umfasst 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekenn- 
zefchnet dass das Aluminiumhydroxid Hydrargil- 
lit ist 

8. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die aktive Tonerde in der Weise 
behandelt worden ist dass ihr Gehalt an Natrium- 
hydroxid, ausgedruckt als Na 2 0 kleiner 1000 ppm 
ist. 

9. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet dass die Behandlung in Gasphase Oder 
einer flussigen Phase und unter Ruhren durchge- 
fQhrt wird. 

10. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge~ 
kennzeichnet, dass das wassrige Milieu durch 
Wasser und/oder jede Saure und/oder Salz gebil- 
det wird, das in Wasser unter Freisetzung eines 
Anions dissoziiert um eine Losung mit einem pH- 
Wert unter 9 zu ergeben. 

11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch ge- 
kennzeichnet dass das Anion einwertig ist 

12. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Saure mindestens ein Ver- 
treter aus der Gruppe Salzsaure, Salpetersaure, 
Perchlorsaure, Schwefelsaure, Jodsaure, Brom- 
wasserstoffsaure, Ameisensaure, Essigsaure, Pro- 
pionsaure, Buttersfiure, Oxalsaure, Maleinsiure, 
Bernsteinsaure, Glutarsaure, Chlor- und Bromes- 
sigsSure ist 

13. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch ge- 
kennzeichnet dass das Salz mindestens ein Ver- 
treter der Gruppe ist, die durch die Nitrate von 
Ammonium, Natrium, Aluminium, durch Ammo- 
niumacetat Ammoniumchlorid, Ammoniumfor- 
miat Ammoniumcarbonate gebildet wird. 

14. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet dass die Suspension eine Konzen- 
tration an Tonerde, ausgedruckt als Al 2 0 3 unter 50 
Gewtchtsprozent aufweist. 

15. Verfahren nach Anspruch 14, dadurch ge- 
kennzeichnet dass die Konzentration zwischen 2 
und 20% liegt 

16. Verfahren riach Anspruch 10, dadurch ge- 
kennzeichnet dass das Verhaltnis der molaren 
Konzentrationen zwischen dem Anion und der 
Tonerde kleiner 6 und vorzugsweise kleiner 3 ist. 

17. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet dass die Behandlungstemperatur 
zwischen 120 und 225 °C betragt. 

18. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Behandlung unter Ruck- 
ftuss oder in einem Autoklaven erfolgt 

1 9. Produkte auf der Basis von Tonerde, die eine 
spez'rfische Oberflache zwischen 50 und 600 rrrVg 
aufweisen und durch Trocknung der nach dem 
Verfahren des Anspruchs 1 gewonnenen Suspen- 
sion erhalten wird. 

20. Produkte auf der Basis von Tonerde, die 
nach Trocknung der nach dem Verfahren des An- 
spruchs 1 gewonnenen Suspension und Calcinie- 



rung bei einer Temperatur oberhalb von 550 °C 
erhalten werden. 

21. Anwendung der Suspensionen nach An- 
spruch 1 und/oder der Produkte nach den Anspru- 
5 chen 19 oder 20 als Fullstoffe, Bindemittel, Verdik- 
kungsmittel, Dispersionsmittel, Filmbildner, Ver- 
starkungsmittel, Membranen, Ausgangsmaterial 
fur Katalysatortrager. 

ro Claims 

1. Process for the manufacture of an aqueous 
suspension of alumina at least partially in the 
form of ultra-fine boehmite, characterised in that a 
powder of active alumina having a poorly crystal- 

75 line and/or amorphous structure is treated at a 
temperature above 80 °C in an aqueous medium 
having a pH of less than 9. 

2. Process according to Claim ^characterised in 
that the active alumina has a specific surface area 

20 of between 200 and 400 m 2 /g, in that the diameter 
of the particles is between about 0,1 and 300 
microns, and in that its loss on ignition, measured 
by calcination at 1000 °C, varies between about 3 
and 15%. 

25 3. Process according to Claim 2, characterised in 

that the diameter of the particles is between 1 and 

120 microns. 
4 Process according to Claim 3, characterised in 

that the powder of active alumina consists of 
30 particles having a diameter of between 1 and 20 

microns. 

5. Process according to Claim 1, 2, 3 or 4, 
characterised in that the active alumina has been 
obtained by drying aluminium hydroxides or oxy- 

35 hydroxides in a stream of hot gases, at a tempera- 
ture between about 400 and 1 200 °C, for a period 
of between about a fraction of a second and 4-5 
seconds. 

6. Process according to Claim 5, characterised in 
40 that the aluminium hydroxide is chosen from 

amongst the group comprising bayerite, hydrar- 
gillite and nordstrandrte, and in that the 
aluminium oxyhydroxide is chosen from amongst 
the group comprising boehmite and diaspora. 
45 7. Process according to Claim 6, characterised in 
that the aluminium hydroxide is hydra rgi I lite. 

8. Process according to Claim 1, characterised in 
that the active alumina has been treated so that its 
soda content, expressed as Na 2 0, is less than 1000 

so ppm. 

9. Process according to Claim 1, characterised in 
that the treatment is carried out in the vapour 
phase or in the liquid phase and with agitation. 

10. Process according to Claim 1, characterised 
55 in that the aqueous medium consists of water 

and/or of any acid and/or salt which dissociates in 
water, releasing an anion, to give a solution hav- 
ing a pH of less than 9. 

11. Process according to Claim 10, characterised 
60 in that the anion is monovalent 

12. Process according to Claim 10, characterised 
in that the acid is at least one member of the 
group comprising hydrochloric acid, nitric acid, 
perchloric acid, sulphuric acid, iodic acid, hydro- 

65 bromic acid, formic, acetic, propanoic, butanoic, 
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oxalic, maleic, succinic and glutaric acids, and 
chloroacetic and bromoacetic acids. 

13. Process according to Claim 10, characterised 
in that the salt is at least one member of the group 
comprising ammonium, sodium and aluminium 
nitrates, ammonium acetate, ammonium chloride, 
ammonium formate and ammonium carbonates. 

14. Process according to Claim 1, characterised 
in that the suspension has an alumina concentra- 
tion, expressed as AI2O3, of less than 50% by 
weight 

15. Process according to Claim 14, characterised 
in that the concentration is between 2 and 20%. 

16. Process according to Claim 10, characterised 
in that the ratio of the molar concentration of the 
anion to the molar concentration of the alumina is 
less than 6 and preferably less than 3. 

17. Process according to Claim 1, characterised 
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in that the treatment temperature is between 120 
and 225 °C. 

18. Process according to Claim 1, characterised 
in that the treatment is carried out under reflux or 

5 in an autoclave. 

19. The alumina-based products having a 
specific surface area of between 50 and 600 rrvVg 
and obtained drying the suspension obtained in 
accordance with the process of Claim 1. 

7 o 20. The alumina-based products obtained after 
drying the suspension obtained in accordance 
with the process of Claim 1 and calcination at a 
temperature above 550 °C. 
21 . Application of the suspensions according to 

75 Claim 1,and/orofthe products according to Claim 
19 or 20, as a filler, a binder, a thickener, a dispers- 
ing agent, a film-forming agent a reinforcing 
agent, membranes, or a base material for catalyst 
supports. 
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